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Verfahren and Vorrichtung zur konti- 
nuierlichen Herstellung von iBOcyanaten 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren hu kontinuierlichen 
Herstellung von Isocyanaten aus organiechen Amlnen und Phosgetf 
in Gegenwart eines inerten LSsungsmittelB. Zugleich bezieht 
sich die Erfindung auch auf eine Vorfichtung zur Durehflihrung 
dieses Verfahrens. 

Es. let. bekannt (Dt ESn 952 086, 949 228 und 958 558), 
Iooeyanfite durch Umsetzung von organischen Aminen mit Phosgen 
in einem Inerten Lb'sungsmittel herzustellen. Dieee Reaktion wird 
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im allgemeinen zweistufig durchgefiihrt. In der ersten Ver- 
fahrensstufe, der sogenannten "Ealtphosgenierung" , werden 
dabel die In detn LOsungsmittel gelbsten bzw. (im Falle 
von im Ideungsmittel unlSsliChen Aminen) suspendierten 
Reaktionspartner mit Phoe^enttberschufl unter guter Ver- 
miachung in einem Reaktionskessel bei Temperaturen von 
ca. 0° C behandelt, wobei sich aumeist im LSsungsmittel 
unlSsliche Zwischenprodukte ergeben. Der Austrag aus der 
ersten Verfahrensstuf e wird dann in der zweiten Stufe, 
der sogenannten "HeiBphosgenierung'S ggf. unter weiterer 
Zugabe von Phosgen, bei Temperaturen von etwa I5O-2OO 0 C 
zu den entsprechendeu IsocyanatGn ausreagiert. Das dabei 
gebildete HC1 sowie das liberschttssige Phosgen werden da- 
nach durch Entgasung abgetrennt, und anschliefiend werden 
die Isocyanate durch Abdestillieren iaoliert. Die Durch- 
flihrung der HeiBphosgenierung geschieht bei den bekannten 
Verfahren in einem im wesentlichen senkrechten, mantelbe- 
heizten und von unten nach oben durchstrSmten Reaktiona- 
rohr, daa mit Raschigringen gefttllt 1st. 

Die erzielbaren Ausbeuten sind vom angewendeten 
PhosgenttberschuB abhangig, sie liegen bei den bekannten 
Verfahren, die mit eLnem PhosgenUberschuB von liber 10# 
arbeiten, in der GroQenordnung von 70-90^ der Theorie. 
Kin hohnr PhosgentlberschuB flihrt jedoch zueiner betracht- 
i tchen Beinstung der nachgeschal te ten Abtrenn- und Rei- 
hi ^iingnunlagen und damit zu hoheren Verfahrenskoi:; ten, : 
gariss abgesehen davon, daB aich die Ausbeuten auch durch 
EL'hot.un^ den Phongf?nlibeM?rjc:himue3 ntoht beliebig stelgeru 
lafmen. 



-3- 



2058032 



Mit der Erfindung wird demgegenuber ein zweistufiges 
Verfahren angegeben, das es gestattet, unter sonst gleichen 
Reaktionsbedingungen mit einem auf z.B. 8?6 und weniger ver- 
ringerten PhosgenuberschuB Ausbeuten von tiber 90-95# der 
Theorie zu erzielen. Dies erreicht die Erfindung dadurch, daB 
das Reaktionsgemisch aus der Kaltphosgenierung in der Stufe 
der Heiflphosgenierung unter standiger mechanischer Durchmischung 
mit langsam ansteigendem Temperaturprof il durch einen sich 
waagerecht erstreckenden Reaktionsraum geleitet wird. Der Be- 
griff "waagerecht 11 ist dabei nicht nur im strengen mathemati- 
schen Sinne zu verstehen, sondern soil auch eine geringfUgige 
Neigung von einigen wenigen Winkelgeraden gegenuber der Waage- 
rechten mit einschlieBen, beispielsweise derart, daB der AuslaB 
des waagerechten Reaktionsraumes etwas hoher liegt als der 
Einlaii. 

^ie Erfindung beruht auf der konsequenten Anwendung der 
Erkenntnis, daB eine nennenswerte Beschleunigung des Reaktions- 
ablaufes und damit eine Steigerung der Ausbeuten erreicht werden 
kann, wenn ein allmahlicher thermischer tibergang zwi schen der 
Kaltphosgenierung und der Heiflphosgenierung sowie eine stetige 
Temperaturzunahme wahrend der Heiflphosgenierung herbeigef uhrt 
und zugleich die Moglichkeit geschaffen wird, daB das sich bei der 
der Umsetzung bildende, den Reaktionsablauf hemmende HC1 rasch 
aus dem Reaktionsgemisch austreten kann, 

Bei der bekannten Durchfuhrung der Heiflphosgenierung in 
einem von unten nach oben durchstromten, stehenden Rohr muB das 
sich in der Heiflphosgenierung bildende HC1 das gesamte Renktions- 
gemisch hindurch bis zum Abzug am Kopf des Reaktionsrohres durch- 
wandern, was zwangslaufig zu einer Anreicherung von HC1 im obe - 
ren Bereich des Rohres, also im oberen Abschnitt des Reaktions- 
rohres fiihrt. Dies hat zur Folge, daB die sich im Verlaufe 
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der Reaktion verringende Pbosgen-Konzentration gegen eine sicta 
standig erbbtaende Konzentration an Reaktionstaemmer wirken muB 
und damit die Triebkraft der Reaktion zunehmend geringer wird. 
Aus dieeem Grunde sind bei den bekannten Verfabren in der Heifi- 
phoegenierung meistens zwei bintereinander gesctaaltete etebende 
Reaktionsrohre vorgeseben, die beide am Kopf einen AblaB fur 
das HC1 besitzen und bei denen am Boden des zweiten Robres so- 
ger nocb erneut Ptaosgen aur Ertabtaung der Reaktionstriebkraf t 
zugespeist wird. 

Wenn dagegen nach MaBgabe der Erfindung die HeiBpbos- 
genierung in einem waagerecbten Reaktionsraum stattfindet, . 
braucht das sicta bildende HC1 nicbt das gesamte Reaktionsgemiscb 
zu durctastrbmen, sondern kann sicb in Jeder Reaktionszone in 
einem Dampfraum eammeln und von dort obne Wiedereintritt in das 
Reaktionegemisch abziehen. Dies bedeutet eine Verminderung der 
Reaktionsbemmung und kommt damit einer effektiven Erbbbung der 
wirksamen Pbosgen-Konzentration gleich. 

Diese Wirkung wird nocb durch die sorgfaltige Temperatur- 
steuerung in Verbindung mit der stand igen guten Durchmisctaung 
des Reaktionsgemiscbes erganzt. Das die Kaltphosgenierung 
verlaasende Material ist in der Regel eine paetbse Masse, be- 
stebend aus den eich in der Kaltphosgenierung gebildeten, im 
Lbsungsmittel scbver und nicbt lbslicben Zwiscbenprodukten 
eowie restlichen Ausgangestof f en. Es wurde gefunden, daB eine 
plbtzliche Erhitzung dieeer Masse auf die Reakt ions tempera tur 
der HeiBpbosgenierung (wie sie bei den bekannten senkrechten, 
auf einheitliche Temperatur mantelbeheizten und mit Raschig- 
ringen gefUllten Reaktionsrobren stattfindet) zu unerwUnschten 
Hebenreaktionen, nftmlich der Bildung von scbwersiedenden 
Teerprodukten anlaB gibt, und daB auBerdem bei einem 
starken Temperatursprung das Pbosgen zu 
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plotzlich Husdampft, folgllch also der In dex Kaltstufe an 
sich voxhand^ne PhosgemftrexschxiB yexloxeugeht, Bei dem ex- 
findungsgemsiBett Vexfahx'en idxd dagegen dieae Masse vbm Einlafl 
des HeiBphosgepierangs-iLaumefl an entspxechend dem Reaktionsf oxt— 
schxitt langsam { voxzugswei se mit linear ansteigerid em Tempexa- 
tuxpxofil) aufgeheizt, Ma sie am Auslafl des Heiflphosgeniexunge- 
Rauraes die Ertf tampexatur exxeicht hat. Die Miflcheinxiehtungen 
besoxgen dabei, dafl sick das gewinechte TempexatuxpxolTil innex- 
halb dex gesamten Reaktionsmasse gleichmaflig (also nicht nux 
in dexen Rands onen) einatellt, die Pefltatoffe stetig entspxechend 
dem Reaktionsf oxtschxitt in losung gehen und das sich "bildende 
HC1 auch aus tiefex gelegenen Schichten dex zunachst ziemlich 
viskosen Reaktionsmasse vexhaltnismaBig schnell abgefuhxt wixd. 
Diese Axbeiteweise 1st mit den bekannten senkxechten Reaktions- 
xohxen nicht moglich. 

Insgesamt exmoglicht somit das exf indungsgemaBe Vexfahxen 
eine optimale Duxchfiihxung dex Umsetzung von Aminen und Phosgen, 
mit dex Jolge, dafl sich mit einem gexingexen PhoegeniibexschuB 
als bishex eine hohexe Auebeute als bishex einstellt. Auf einex 
Einspeisung von zusStzlichem Phosgen in die Stufe dex HeiB- 
phosgeniexung kann dabei ganz vexzichtet wexden, es entsteht 
also in einem Zuge aus dem Matexial dex Kaltphoegeniexung 
eine ausxeagiexte Losung des Bndpi'odukts.- 

i 

, • i 

Bevoxzugt wixd das exf indungsgemaBe Vexfahxen in | 
einex Voxxichtung duxchgef Uhxt , die aus einem Reaktionsge- i 
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i fSB fttr die Kaltphosgenierung mit Ktthl- und Rtthreinrichtuugen 
! sowie einem diesem nachgeschalteten, zweiten heizbaren Reak- 
tionsgefafl fttr die Heifiphosgenierung besteht und die sich da- 
durch kennzeichnet,daB das heizbare ReaktionsgefaB fttr 
die Heifiphosgenierung ein waagerecht liegendes Rohr ist, 
durch das sich in IfingBrichtung eine mit Rtthreinrichtungen 
besetzte Welle hindurcherstreckt. 

Bine derartige Vorrichtung in Form eines waage- 
rechten, mit Rtthreinrichtungen versehenen Rohres ge- 
wahrleistet die gemafi dem erf indungsgemaflen Verfahren 
vorgesehenen Bedingungen in einfacher und betriebs- 
sicherer Weise. Zwar 1st die Verwendung eines waage- 
reohten Reaktionsrohree bei der Her&tellung von Iso- 
cyanaten fttr sich bereits bekannt (Dt PS 1 037 444). 
Der bekannte Reaktor hat jedoch mit der Erfindung keine 
naherei Bertthrungspunkte. Er ist tielmehr fttr ein ein- 
stufiges Verfahren bestimmt, bei dem die Reaktionspartner 
mit Oberdruck unter Verwirbelung durch das Reaktionsrohr 
hindurchgeleitet und anschliefiend zur Befreiung von den 
geliJsten Gasen (HC1 und Phosgen) entspannt werden. Damit 
sind bei dem bekannten Reaktor weder die Wirkungen der 
Erfindung angestrebt noch werden deren Vbrteile erreicht. 
Der bekannte Reaktor muB sogar mit einem PhbsgenttberschuB 
von mindestens 253ft vorzugsweise 70-110* gefahren werden. 

Ziir Beheizung des waagerechten Reaktionsrohres sind 
in Weiterbildung der Erfindung zwei MaBnahmen vorgesehen, 



I 
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die alternativ oaer auch gemeinsam miteinander verwendet 
warded konnen. Die eine MaBnahme besteht darin, dafl das 
weagerechte Reaktionsrohr von einer in einzelne, sepa- 
rat beheizbare Abschnitte unterteilten Mantelheizung um- 
geben ist, wahrend die andere MaBnahme darin becteht, 
dafi am iBnde des waagerechteu Reaktionsrohres ein mi* 
ThermosyphonetrSmurgarbeitender Warmetauscher angeordnet 
1st (dessen Wirkungsweise welter unten noch erlautert wird). 

Im ttbrigen hat es sicb als besondere zweckmaBiger- 
wiesen, am Anfang and am Ende des waagerechteu Reaktions- 
rohres Je ein senkreebtes Reaktionsrohr derart anzuordnen, 
dafl die drei Rohre zusammen ein System von kommunizierenden 
RShren bilden, wobei das eine senkrechte Reaktionsrohr 
zur Kaltphoagenierung und das andere senkrechte Reaktions- 
rohr zur Entgasung deB Reaktionsproduktes dient. Bei einer 
solchen Anordnung kann auf jegliche 2br der pumpen Oder 
ahnliche Einrichtungen im Reaktionsbereich verzichtet 
werden, denn die Produktstrbmung stellt sich automat isch 
nach MaBgabe des Zulaufs der Reaktionspartner zum oberen 
Ende des Kaltphosgenierungs-Rohres bzw. der Produktabnahme 
am oberen Ende des Entgasungsrohres ein. AuBerdem gestattet 
eine solche Anordnung, die Kaltphosgenierungs-Stufe ohne 
Zwischenschaltung von Rohrleitungen unmittelbar an die 
nachfolgende Heiflphosgenierungs-Stuf e und diese wiederum 
unmittelbar an die anschliefiende Entgasungs-Stufe anzu- 
schlleBen. 
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Bte Erftridung 1st ganz allgemein ftir die Herstellung 
aller Isocyanate, die auch sxmat durch Reafction von Amtnen 
mit Phosgen erhaEen werden kotanen, anwendbar* wxxbei auck 
alle ttblichen Losungsmittel-r w£e beispielsweise Cblorbenzol* 
o-Dichlorbenzol Oder ct-ChlornapIrthalin henutzt werden korraen. 
Nachfolgend wird ein Ausftthrangsbei spiel der Eufindung nam- 
licit die Herstellung vron Phenyl! socyanat aue Anilin und 
Phosgen mit A-Chlornaphthalia als L6 sungsmittel naber erlau- 
tert, und zwar anhand der zeichnerischen Darstellung, die 
schematisch eine bevorzugte Ausftthruugsf orm einer Anlage 
zur Durchftthrung des erf induogsgemafien Verfahrens wieder- 
gibt. 

Das Kemstttck der zeichnerisch dargestellten Anlage 
ist die Anordnung von drei U-f5rmig miteinander verbundenen 
Reaktionsrohren 1,2 und 4 f die zusammen ein System von 
kommunizierenden Rohren bilden. Von die sen Reaktionsrohren 
stehen die Rbhre 1 und 4 senkrecht, wShrend sich das Rohr 
2 am unteren Ende der Rohre 1 und 4 waagerecht zwischen 
dieeen erstreckt. 

Das Reaktionsrohr 1 dient zur DurchfUhrung der Kalt- 
phosgenierung. Es ist mit Zuf uhrleituugen 10 und 11 zur 
Zuftahr von Phosgen-LSsung bsiw. von Amin-LCsung. oder r Suspension 
versehen und besitzt einen KUhlmantel 12 f durch den es auf 
einer unterhalb Zimmer temper a tur liegenden Temperatur gehalten 
werden kann. Im Innerer des Rohres 1 befindet sich eine in 
RohrlSngsrichtung frerlaufende Ruhrwelle 13, die von eineui An- 
tra eb 14 aus angetrieben wird und die Ruhreinrichtungen l l 3 
tragt. Die Riihreinrichtungen sind im dargestellten Bei spiel 
eine schraubenf ederf ormige Wendel, sie konnen aber auch jede 
andere geeignete Form haben, z.B* als Paddelriihrer ausgebildet 
sein. Entscheidend ist dabei in jedera Fall lediglich die Er- 
zielung einer guten Mischwirkung. 
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Das -waagexechte iteaktlaansxehx 2, das flicb unmittel- 
oax ail den AaslaB dea S^aTctltaiBfaaiErhres 1 anBchlieBt, 3*e- 
sitzt giTvai in -mehrexe Ahschnilttze 20a Mb 20b untexteilteaa 
Heizmantel, desyBen feinaelm« ATbs«a!mxtte (im gezeigteai Beispiel 
dxei Abschnittbe:) sepaxat betxlebsn wexden. Roxmalexweise itfexden 
diese Alracfeoiitte anf untexschiedllahe ICempexatnxen beheizt, 
doch es koimen aaaeh *imzelne Aboclnnl-fcte, insbeaondexe flex sich 

' unmittelfrax an Xaltfltufe a^cfclifiBfinde exste Absehnitt 
20a, auf Kilblmag ge^haltet seiaa. ZnaatzHeh odex altexnativ 
dazu kann znx Beiffiismng' dee im Rokx 2 stxomanden Matexials abex 
auch am Ende des Refers s. 2 can Waxraetauschex 3 voxgesehen sein, 
dessen Wixkungsweise weitex unten exlautext wixd. In jedem Pall 

J sind die Heizeinxichtungen (fleizmantel 20 und./odex Waimetauschei 
3) so bescharfen, daB aich In deoi Matexialatxom langa des 
Rohrea 2 ein voxzugflweise im we aent lichen lineax von dex 
GrSBenordnung 0°0 (dex Endtemperatur des Kaltphoegeniexunge- 
Rohrea 1) aua auf die GxiSBenoidnung von 170-200° C ansteigen- 
dea Temperaturprofil einstellt. Im Innexen des Rohres 2 
befindet aich ahnlich wie beim Rohx 1 eine aicli durch daa Rohx 
hinduxcheratreckende Ruhxwelle 21, die mit einem Antxieb 22 
verbunden iat und Ruhreinrichtungen 25 (entepiechend den Rtthx- 
einrichtungen 15) txagt. 

Die Bich wahxend des Reaktionaablaufea bildenden Dampfe 
aammeln aich im obexen Zylindexabschnitt dee Rohrea 2 und werden 
mit Ubex daa AufilaBende dea Rohxea 2 abgezogen. Dazu iat eB 
zweckmafiig, jedoch nicht unbedingt nStig, daa Rohr 2 mit einex 

I geringen Neigung von einigen wenigen Winkelgexaden dexaxt zu 
vexsehen, daB daa Aualafiende dea RohreB 2 etwas hbher liegt ale 

: daa BinlaBende. Diese MaBnahme kann nicht nux den Abzug der 
Dampfe erleichtern, aondexn sich auch giinatig auf die Tempe- 
ra turf uhxung auswir ken. 



20 9 8.2 3/ M 2 0 



2058032 

-10- 



Daa Entgasungsrohr 4 1st mit einer AuBenheizung 
40 versehen und schlieBt sich an den AuslaB des waage- 
rechten Rohres 2 an. Der Betrieb des Entgasungsrohr ee 
4 1st so eingestellt, daB die das Bohr 2 verlassende, 
ausreagierte LSsung im wesentlichen auf der Endtempera- 
tur des Rohres 2 gehalten bleibt. In dem Entgasungs- 
rohr, das mit Pttllk8rpern gefttllt oder mit Ublichen 
Kolonneneinhauten versehen sein kann, trennt sich ein 
Teil der aus HC1 und Phosgen, aher auch aus Loaungs- 
mittel und Isocyanataa bestehenden Dampfe von der Iso- 
cyanat-I»5sung. Die Dompfe sammeln sich im Kopf des 
Rohres 4 und werden Uber eine leitung 43 abgezogen, 
wahrend die Isocyanat-Iosung ttber eine Leitung 41 
und ein Entspannungsventil 42 abgezogen wird. Die bei 
der Reaktion - im Waagerechfcen Rohr 2 entstehenden, eben- 
falls das Nebenprodukt HC1 enthaltenden Dampfe, die sich 
im oberen Zylinderabachnitt des waagerechten Rohres 2 
aammeln, entwdchen ebenfalls durch das Entgasungsrohr 
4 hindurch ttber die leitung 43. Die Tatsache, dafi diese 
Dampfe das Entgasungsrohr 4 durchstromen, stttrt dabei 
weiter nicht, da in dem Entgasungsrohr 4 keine Reaction 
mehr stattf indet. 

Der schon erwahnte Warmetausoher 3 1st am AuslaB 
des waagerechten Reaktionsrohres 2 im wesentlichen unter- 
halb des Entgasungsrohres 4 angeordnete Dieser Warme- 
tauscher 1st zweckmSBig ein R5hrenwarmetauseher f dessen 
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RShren auBen von Heizdampf umstrSmt werden. Er arbeitet 
nach dem Prinzip der ThermosyphoustrSmung. Das Produkt 
aus dem Rohr 2, und zwar insbesondere aus dem unteren 
Zylinderabschnitt des Rohres 2, stromt sum warmetauscher 
3 f wird dort aufgeheizt und stromt sodann (gewissermaBen 
umd die Ecke) im Gegenstrom in das Rohr 2, und zwar 
in dessen oberen Zylinderabschnitt zurttck. Dadurch lie- 
gen im Rohr 2 einander entgegengerichtete, untarschied- 
lich temperierte Str5me vor, die unter der Einwirkung 
des Mischorgans im direkten Warmeaustausch miteinander 
stehen, und eestellt sich im Rohr 2 ein Temperaturprof il 
ein, das sich aus den ^eweiligen lokalen Mischtempera- 
turen ergibt und das im wesen-flichen linear 1st. 

Die Anordnung kann so getroffen seiu, daB das lineare 
Temperaturprof 11 nur durch den Warmetauscher 3 erzeugt 
wird Oder daB dessen Bildung durch Zusammenwirken des 
Warmetauschers 3 : mit der Mantelheizung 20 erfolgt Oder 
daB es nur durch die Mantelheizung 20 erzeugt wird, d.h. 
der Warmetauscher 3 zum Portfall kommt. Die Verwendung 
des Warmetauschers 3 1st allerdings bevorzugt, weil sich 
damit das gewllnschte lineare Temperaturprof il verfahrens- 
technisch einfacher und sicherer einstellen laBt als 
nur mit der Mantelheizung, und well dann auflerdem die 
aus der Kaltphosgenierung kommenden Zwischenprodukte ohne 
Notwendigkeit der BerUhrung mit beheizten WSnden erhitzt und 
zur Umsetzuug gebracht werden kOnneu. 
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Die beschriebene Wirkungswelse dee Warmetauschers 

3 beruht auf dem posltlven Temperaturgradienten zwlschen 
dem Auslafl des Reaktlonsrohree 2 und dem Auslafi dee 
Reaktionsrohres 1, die zur einer Thermoeyphonstromung 
vom Warmetauscher 3 zum Rohr 2 AnlaB gibt. Dagegen kann 
eine Thermosyphonstromung vom Warmetauscher 3 zum Ent- 
gasungsrohr 4 nicht eintreten, well zwischen dlesen An- 
lageikellen kein nennenswerter Temperaturgradlent vor- 
handen 1st. 

Die liber die Leitung 43 aus dem EntgaBungsrohr 

4 abgefUhrten Dampfe gelangen In einen Gasktthler 6, 
wo sle gektthlt und kondenslert werden.Der Gasktthler 
6 besitzt mehrere (im gezelgten Belsplel drel) ttber- 
einander angeordnete Ktthlsektionen 61, 62 und 63, die 
von unten nach oben mlt zunehmend tlefer werdender 
Temperatur betrleben werden. Das slch im Gasktthler 
bildende Kondensat, das Im wesentlichen aus Phosgen, 
LSsungsmittel und Isocyanat besteht, rieselt im Gegen- 
strom zum auf steigenden HCl-Gas herunter. Dadurch 
kommt es nicht zur Verkrustung der Ktthlflachen in- 
folge einer Bildung von Carbonidsauredioriden aus Iso- 
cyanat und HC1 bei tieferen Tempearturen, da die 
Carbonidsauredioride in Phosgen gut l»slich sind. Das 
Kondensat aus dem Gasktthler 6 lauft ttber eine Leitung 
64 zum Ealtphosgenierungs-Rohr 1 zurttck, wahrend das 
Abgas HC1 ttber eine Leitung 65 und ein Entspannungs- 
ventil 66 zur ttbllchen HCl-Aufarbeitungsanlage geftthrt 
wlrd. 
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Das ttber die Leitung 41 aus dem Entgasungsrohr 
4 abgezogene Produkt, bestehend aus einer Isocyanat- 
Losung mit Gehalten an Phosgen und HC1, wlrd nach 
Entspannung im Entspannungsventil 42 zur wetteren 
Entgasung in eine Entgasungskolonne 5 eingeleitet. 
Diese Entgasungskolonne 5 entspricht im Aufbau weit- 
gehend dem Entgasungsrohr 4t d'.h.sie besitzt die Form 
eines aufrechtstehendes Rohrs, das mit FttllkBrpern 
gefttllt Oder mit ttblichen Kolonneneinbauten versehen 
sein kann und dad eine AuBenheizung 50 besitzt. Zur 
Untersttltzung der Entgaaung kann ttber eine Leitung 
51 Inertgas in den Bpden der Kblonne 5 eingeftthrt 
werden. Diese MaBnahme kann ttbrigens auoh zusStzlioh 
noQb beim EntgaeungBrohr 4 getrofffeo oein. ZweckmSflig 
wird die Kolonne 5 ebeneo vie auch das Rohr 4 ttber- 
flutet betrieben. 

In der Entgasungskolonne 5 wird das Produkt weit- 
gehend von HC1 und Phosgen befreit. Es lSuf t dann ttber 
eine Leitung 52 zur endgttltigen Aufbereitung, d.b. zur 
Peinentgasung und Destination. Die Abgase aus der 
Peinentgasung werden ttber eine Leitung 55 zurttckge- 
ftthrt und zusammen mit den ttber eine Leitung 55 abge- 
zogenen Abgasen aus der Entgasungskolonne 5 zum Gas- 
ktthler 6 geleitet. In die Leitung 55 1st dabei nocb eln 
Compressor 54 eingesohaltet. 

Die Wirkungsweise der vorangehend beschriebenen 
Anlage sei an f olgendem Zahlenbeispiel gezeigt* 
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Pro Stunde warden eine LSsung von 32,8 kg Phosgen 
in 100 kg a- Chlornaphthalin und eine Losung von 28,5 kg 
Anilin in 100 kg (A- Chlornaphthalin ttber die Leitungen 10 
bzw. 11 kontinuierlich in das Kaltphosgenierungs^Rohr 1 
eingespeist. In den ttbrigen Teilen der Anlage wurden da- 
bei folgende Parameter eingehalten* 

Temperatur am Einlafirohr 1 0° C 

Temperatur am Einlafirohr 2 +30 0 

Temperatur am AuslaBrohr 2 +150° C 

Temperatur am Auslaflrohr 4 +150° 

Temperatur am Auslafi Kolonne 5 +150° C 

Temperatur im Ktthler, 6,Sektion .61 -5° C 

Temperatur im Ktthler 6,Sektion 62 -40° C 

Druck in der Anlage his zum Ent- 

Bpannungsventil 42 bzw. 66 2 attt 

Versuchsdauer: 21 Tage ohne Unter- 

brechung 

ttber die Leitung 52 wurde aus der Entgasungskolonne 
5 eine farblose bis gelbliche Lbsung entnommen, die in 
einer Feinentgasung und Destination kontinuierlich aufge- 
arbeitet wurde. Dabei ergaben sich stttndlich ca. 35,5 kg 
reines Phenyl isocyanat. Dies entspricht einer Ausbeute ttber 
alle Reaktionsstufen (Reaktion, Entgasung und Destination) 
von 98, 1% der Theorie, bezogen auf das eingesetzte Anilin. 
Der ObersohuB an Phosgen betrug ca. 8J* der theoretischen Menge. 



- Ansprttche - 
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Aneprtiche 



1. Verfahxen zux Hexstellung von Jsocyanaten aus oxganischen 
-Aminen und Phosgen in Gegenwaxt einea inerten Losungsmittels, 

wobei daB Reaktionsgemisch in einer exsten Vexfahxens- 
stufe (Kaltphosgeniexung) bei Tempexatuxen von etwa 0 C be- 
handelt und anschlieBend in einex zweiten Vexfahxensstufe 
(Heiflphosgenierung) bei Tempexatuxen bis zu etwas 200°C aus- 
reagiert wixd , daduxch gekennzeicb.net . daB das Reaktions- 
gemisch aus dex Kaltphosgeniexung in dex Stufe dex Heifiphos- 
geniexung untex standigex mechanischex Duxchmiechung mit lang 
sam ansteigendem Tempexatuxpxof il duxcb einen sich waage- 
recht erstxeckenden Reaktionsxaum geleitet wixd. 

2. Voxrichtung zur Duxchfuhxung des Vexfahxens nach An- 
apxuch r, bestehend aus einem Reaktionsgefafi ftix die Kalt- 
phosgeniexung mit Kuhl - und Runxeinxichtungen sowie einem 
diesen nachgeschalteten zweiten, heizbaxen ReaktionsgefaB 
fux die HeiBphosgeniexung, daduxch gekennzeichnet , daB 

das ReaktionsgefSB fux die HeiBphosgeniexung ein waagexecht 
liegende's Rohx (2) 1st, duxch das sich in Langsxichtung eine 
mit Rohreinxichtungen (23) besetzte Welle (21) hinduxchex- 
etxecfct. 
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3. Vorrichtung zur DurchfUhrnng des Verfahrens nach 
Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dafl das waage- 
rechte Reaktionsrohr (2) von einer in einzelne, separat 
beheizbare Absehnitte unterteilteo Mantelheizung (20) 
umgeben 1st. 

4. Vorrichtung zur Durchfuhrung„des Yerfahrens nach 
Anspruch 2 Oder 3, dadurch g ekennzeichnett dafi am Ende 
des waagerechten Reaktionsrohres eln mit Thermosyphon- 
stramung arbeitender Warmetauscher 3 angeordnet 1st, 

5. Vorrichtung bu Durchftthrung des yerfahrens nach 
einem der AnsprUche 2 bis 4, dadurch ge kennzeichnet, 
daB am Anfang und am Ende des waagerechten Reaktions- 
rohres C2) je ein senkrechtes Reaktionsrohr (1,4) ange- 
ordnet ist, derart, daB die drei Rohre zusammen ein System 
von kommunizierenden Rlihren bilden, wobei das eine Rohr 
(1) zur Durchfuhrung der Kaltphosgenierung und das andere 
Rohr (4) zur Bntgasung des Reaktionsproduktes dient. 
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